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Patentanspriich 2644147 
V rfahren zur Herstelluug eines kowpakten, abriebf sten Natrium- 
p rcarbonates durch Umsetzeu von Natriuucarbonat mit Wass rstoff. 
per xid f aus^ehend von eiu r natriuwcarbonathaltie n und an Na- 
triurapercarbonat gesattigten LSsung in Gegenwart von Kochsalz, 
bekannten iUctivsauerstoffstabilisatoren und Natriutnhexometa- 
pbospHat bei 10 bis 20° C, dadtirch gekennsficichuet , 

daB in einer Losung, die pro Liter 100 lis 200 g Kochsalz enth&lt, 
oalcinierte Soda in einer solcben Menge gelost vird, daS sich Hatrium- 
earbonat-Bekahydrat als Bodenkoxper bildet, und vor Oder nach dea 
ZufQgen der calcinierten Soda so viel ffstriunhexametaphosphat pro Liter 
Losung gelost verden, dafi die Cesaxatmenge an Hatriumhexametaphosphat 
0,1 bis 1,9 g pro Liter Losung betragt, vorauf die so hergestellt 
Ansgangslosung dekantiert und/oder f iltriert und die vom Bodenkorper 
freie Losung mit einer Menge Wasserstoffperoxid 

versetzt vird, die dem in der Ausgangslosung gelB&ten Natriumcarb nat 
etva Equivalent ist unter Einhaltung etwa J - " - - 

ein und derselben Temperatur und zvar vahrend des gesamten PSllungs- 
▼erf ahrena f vorauf yahrend und nach Beendigung der Wasserstoffper xid- 
zugabe bis zu 60 Hinuten nach dieser Zugabe die entstandene tlbers&tti- 
gang an gelds tea Natriumpercarbonat durch Ausf&llung des Hatriunp r- 
carbonate abgebaut, das' erhaltene Salz oach bekannten Verfahran abge- 
.trennt'uid getrocknet und die anfallende Mutterlauge gegebenenf alls 
vieder in die Arbeitsstufe fur die Sodaeinsatzlosung zuruckgefuhrt vird, 

V * 

2« Yerf ahren nach Anspruch 1 9 dadurch gekennzeichnet* dafl JTatriumhexameta- 
pbosphat in einer Menge von 0,5 ois 1 f 5 8 P ro Ht« L8sung eingesetzi 
vird* 

3 # Terfahren nach Anspruch* 1 und 2 B dadurch gekennzeichnet . daB die gevShlt* 
FSllungstemperatur urn £ 1° C ttbsr- oder unterschritten vird vahrend 
des Verf ahrens • 



Pfiou, den 27-9- 197S 
PB Pat Dr. Scnae-P 
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Verfahr n fcuir Herat el lung in s k mpakten/ *" 
grobk5rnigen Nat±»lxiinpercarbonata 



£a 1st bekannt, Hatriumpercarbonat dureh IT&setzung einer Sodalosung 

b zv« -suspension mlt va sari gen VasserstoffperoxidlSsungen nach der Porael 

HagCOj + 1,5 H 2 0 2 — ^Ha 2 C0 5 . 1,5 HgOg 

herzustellen, und dabei die Loslichkeit -des gebildeten Percarbonat s duxch 
Zusatz inerter Salze - vie Kochsalz - her abznoi ndem • (S c hveizer Patent- 
schrift 90295) 

In der BR-PS 568 754 vird die kontinuierllehe Herstellun£ von Batriua* 
percarbonat aus Vasserstoffperoxid und Natriuacarbonat beschrieben, in der 
die notvendigen Vasserstoffperoxid- und Hatriumcarbonatmengen nur in kleinen 
Anteilen zur Seaktionslosvug gegeben verden. 



« Gleichzeitig vird auf die Yervendung von Aktivsauerstof f-Stabilisatoren t 
■ vie -z.B«. Magne s iumverbi ndrmgen» und auf deu. j^Hxistigen. EinflusaL' 

tod. Hexanetapho sphajt ~auf die kornige Stnxktur dea Percarbona^ea 

hingeviesen. 

3) r Hechteil des Yerfahrens ~*>esteht darin 9 dass - vie gesagt - die 
S da- und Vasserstoffperoxidzugabe nor in kleinen Ante 11 en erf olgt v vobei 
xvischen den Zugaben Reaktionszeiten eingeschaltet sind* Vahrend der 
Zuepelsung steigt die Tempera tur Ton 15° auf 22° C und vird bis zua Ende 
der Umsetzung auf dieser Tempera tur gehaltene 3iese Yerfahrensveise fuhrt 
su elnem feinen, spriessigen Percarbonat e 

Perner soil nach der BT-OS 2 328 S03 eia abriebf estes* gxobee Percarbonat 
dureh Uasetzea einer Sodal@cun@ Oder -suspension die 2 • 8 g Natriun- 
hexaaetaphosphat p .Liter Losusg @ntha2>t p mlt einer Vasserstoffperoxid* 
l'sung ait elnem Gehalt voe 3 — 1© G Magnesluoiosen p. Liter Loeun£* i;u 
B vinn n seia, ggfeo in Gegeavart von EochaalSo • 2 — 
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Itetel vlrd gr eser V rt auf das genaue Einhalt a d r Mengenangaben 

fOr JTatriuabexan tapb spbat und Hagresiusi nen gelegt* 

Andernfalls viirden feia >ezv. nicht viderstandsfilbige Partikel an fallen* 

»cr Hacbteil dee nux diskontinuierlicb orbeitenden Yerfafcrens bestebt 
darin, dass bei Wiedervervendung der Kutterlauge bei der boben Soda* 
Losetemperatur von 24° C die Wasaerstoffperoxidauabeute stark veraindert 
vlrd durcb AJctivsauerstoffzersetzung^ die bei Yervendung tschaisch r 
Soda durcb die aich anreicbernden Yerunreiniguagen in der Hutterlauge 
nocb verstarkt wird. 

Durcb diese Aktivsauerstoffzersetzung7 sich v ° irend der w asaer- 
stoffperoxidzuspeiaung fortsetst, konnea die ffatriunpercarbonat- Kris t alii- 
)eationsbedingungen niebt konstant gebalten verdens * 

Das VerhSltnis Soda /Natriuinpercarbonat vcrschiebt sicb 
zu Guns 'ten der 

Soda, die viederun als leicbter ISslicbe Zonponente einen zusatzlicben 

Dmek auf das nocb in LSsung befindlicbe Satriuapercarbonat ausubt. 

Die Folge ist eine zu acbnelle Kristallisation, es vird ein feinkSrnig a 

Frodukt erbalten* 

*• * 

Zlel der Erf in dung ist dagegen die Herstellung eines kompakten, grobea 
Hctriunpercarbonates bei geringem Aktiveauerstof fverlust unter veitest- 
gebender Konstanz der Zxistallisationabedingungen bei Wiedervervendung 
der Kutterlauge* 

Es vurde nun gefunden, dafi sicb dieses Ziel bei der Umaetzung Ten Vatrium- 
carbonat mit Wasserstoffperoxid ausgehend vop ejLner natrlumcarboaattialtlg i 
und an Natriumpercarbonat gesattigten Losung in Gegenwart von Kochsalz, 
bekannten Aktivsauers tof f s tabilisatpren und Natriumbexametapbos$bat b i 
lO bis 20°C erreichen l&ss.t, wenn ±xL einer solcben LB sung-, die pro Lite 
lOO bis 200 g Kochsalz enthalt f calcinierte Soda in einer solcben Menge 
gel5st vird t da8 8 sioh Natriumcarbonat-Dekabydrat als JBodenkHrper blld t 
und vor odor each dem Zu^tigen der calcixiierten Soda so viel Natriunw 
avcanetapboapbat pro Liter LbQung gelttst warden, dass die Gaaamtmenge 
an Katriumhexaiaetapbospbat 0 9 1 -bis 1.9. g-PTC Liter Lpsung betr&gt, 
Horauf die so bergestellte Ausgangslusung dekantlert und/oder filtriert 
und die- von Bodenkorper freie Losung mit einer Menge Vasserstoffper xid 

vers tzt vird, di dem in d r Ausgangslusung gelosten Natriumcarb nat 
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tva Equivalent iat- unter Einhaltung twa - - " - 
ein und d rs Iben Tempera tur und zvar vahrend des gesa&ten Fallunga- 
verfahrens, vorauf vahrend und naeh Beendigung d r Vase rat ffperoxid- 
sag be bis zu 60 Hinuten nach dieaer Zugabe die entstandene frbersattigung 
an geloetem Hatrlumpercarbonat durch Ausfallung dee Hatriumpercarbonats 
•bgebaut, daa erhaltene Salz nach beKannt£u Verf aUP£C aDgetre^uvt- und 
g trocknet und die anfallende Kutterlauge gegebenenfalla vieder in die 
lrbeit86tufe fur die Sodaeinsatzlosung zuriickgefuhrt vird* 

Ihiter der zum Einsatz kommenden "calcinierten Soda" vird aovohl Soda p«a. 
ale aueh techniBche Soda verstanden. 



Dordlf die Bildung des Batriumcarbonat-Bekahydrates in der Sodaeinsatzlosung 
vlrd dieae Losung gleichzeitig konzentriert. 

A 

Vm den Aktivsauerstoffverluat so gering vie moglich zu halt en, vird das 
T rfahren nieht bei Tempera turen oberhalb von 20° C auagefuhrt. Vorzugs- 
v ise liegt die Temper?* tur bei 14 bis 16° C. - 

Be vurde gefunden, dafi die Grofle der tTbersSttigung des gebildeten Per- 

arbonates abh&nglg 1st von der Kenge an anvesenden ITatriusihexasietaphosphat 
tmd dieae Henge viederum - venn eine noeh abbaufahige ffbersattigung 
eufgebaut und ein kompaktes Korn erhalten verden soil - von der Fallings* 
temper a tur • ^ 

Beetimmte Fa 1 lunge t emp era tur en erfordern beim Einsatz der erf indunga gema s s en , 
an Hatriumcarbonat ges&ttigten Losung bestlmmte Hengen an Batriurahexazneta- 
phosphat, und zvar unterhalb von 20° C die in der Srfindungsbeschreibung 
angegebenen Hengen. Oberhalb 20° C beginnt der AktivsauerstofTverluat 
zu stark zu verden. Hit grosseren Hengen an Natriumhexanetaphosphat, 
die fur Temperaturen oberhalb 20° C giiltig aein kbnnen, kann bei 20° C 
und darunter nicht gearbeitet verden- _ 
Benn durch die zu grosse Henge ah Hatriumhexametaphosphat 
viirde eine zu stabit tJhersSttigung des zu bil deaden tfatriumpercarbonates 
auTgebaut* die sich entveder gar nicht oder - bei Anvesenheit eines 
B denkorpers von Hatriumcarbonat * Bekahydrat - veratarkt durch den Losungs 
druek der si h naehloaenden S da 

sp ntan in Form kleiner Eeim abbauen vurde, Auf dies V is var ein 
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kompaktea Percarbonat b 1 geringsten Aktivaaueratof f verlusten 
nicht zu erhalten, 

Zur Verroeidung von Aktivaaueratof f verluatan wird daa geaamte 
FBllungaverfahren unter 20° C bei etuia ein und derselben Teraparatur, 
d.h* bei £ 1° C in Bezug auf die gewahlte Temper atur, durchgef tlhrt. 

Bevorzugte niengen an Natriumhexametaphoaphat sind 0,5 - 1,5 g pr 
Liter Soda-Einsatzl6sung . 

Die zuzusetzenden fflengen an UJasserstof fperoxid sollen - uie geaagt - 

der vorliegenden fflenge an Natriumcarbonat etuia aquival.ent sein t 

eiehe Formal auf Seite 1* Dabei ©ird unter "etwa. equivalent" 

ein VerhSltnia von Aktivaauerstoff zu Natrium von 0,6 bia O t 9 * 1 

verstanden. 

Ala UfaaseratoffperoxidlBaungen sind beaondera 70 G-^ige wSearige 
Loaungen geeignet; jedoch kBnnen auch hBherprozentige handelsObJ iche 
uassrige Baaaar atof f peroxidloaungan veruendet warden. Auch geringer 
konzentrierte Loaungen alia 70 G-^ige sind einaatzf ahig ; allardings 
uiird mit ainkender Konzenfcration an Waaaeratoff peroxid mehr Ulasaer 
in das System eingeschleust , urodurch einerseita der Kriatalliaations- 
druck fOr Percarbonat sinkt und andererseita der Oberachuaa an 
Hlutterlauge steigt. 

Bei dem Verf ehren verden die Qblichen Aktivaaueratof fatabiliaatoren 
eingeaetzt wia IBagnesiumsalze, Alkalisalze, vorzugauieiae magnaaium- 
sulfat und UJasserglas. 

Die Stabiliaatoren kBnrni der SodaeinaatzlBaung, bevorzugt eber 
der oiSaarigen Ulaaaerstof f per oxidlGsung zugegeben warden. Sie dienen 
ausschliesslich der Stabilislerung das Fertigproduktes und der 
Reinigung der SodaelnaatzlSsung , die gesKttlet nn basischem Ma^n siuc- 
carbon.it und Magueaiubisilikn t ist. 
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2u Beginn d s erf iudungsgemass n Verfahr ns vird di Mutterlauge, be- 
st hend aus - bez gen auf ein Liter* LSsung - ko - loo g Xatriunp rcar- 
b nat t 0 t l bis 1*9 g Na^riurah xametaph sphat, 100 bis 200 g Kocusalz 
und ges&ttigt an basischera Ha^nesiuincarbonat und Magne slums 11 ikat 
synthetisch als wassrige LHsun^ hergestellt. Dlese synthetische 
Hutterlauge client ssur Herstellung der filtrierten, an Natriurocarbonat 
ges&ttigten Einsatzlosung. Dlese Einsat zlbsung lasst slch auch mit 
der nach Abtrenuen des geblldeten Xatriuiapercarbonats anfalleudea 
Hutterlauge, die ebenfalls ho - 100 g Natriuuperc irbonat pro Liter 
enth£lt, herstellen. Allerdlngs muss diese Hutterlauge noch auf die 
in der Erf indungsbeschreibung angegebenei Konzontrationen von 
Katriutnhexametaphosphat und ggf . Kochsalz gebracht warden. 

Gtinstlg 1st es 9 bei Verwendung von Vasserglas und ¥iedervervendung 
der an Natriwapercarbonat geaattigten Mutterlauge, die noch elnen 
Tell der Stabilisatoreti der vorhergehenden Charge en t halt , die uot- 
w ndige Menge Vasserglas vor Jj^nsetzen der calcinierten Soda aufzu- 
f till en, da dann die Verunreinlgungen der Mutterlauge durch Ausfailun^ 
von Magnesiums ilikat adsorbiert werden, Whrend der calcinierten 
S dazugabe fallt basisches Magnesiumearbonat aus 9 das zusauoen mit 
Magnesiums ilikat die Verunreinigungen aus der technischen Soda adsor- 
biert. Dadurch verinindert sich ebeufalls der Aktivaauerstoffverlust. 



Cleichzeitig reduziert sich die fflagnesiumkonzentration; die soda* 
haltige EinsatzlBsung 1st an Kegneaiumsilikat und basischera OTagne- 
siumkarbonat gesattigt. Die fflagnesiumkonzentration schoankt daher 
in dieser Losung nur geringfHgig. 
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Der Auf- und Abbaj der ObersSttigung findet unter RDhren atatt. 
Ee let bekannt, dass die Keimbildungsgeschwindigkeit von der ROhr- 
geschwindigkeit abhangig 1st. Bei schneller Ruhrung tritt ein zu 
echneller Abbau der ObersSttigung ein, und ee fSllt ein zu feines 
Produkt aus. Bei zu langsamer Ruhrung dagegen ist der Abbau unvoll- 
stSndig, «ird nun die Blutterlauge aus einer eolchen Charge bei der 
Bereitung der Sodaeineatzlfisung veriuendet, so kristallisiert echon 
wahrend der Herstellung dieser Einsatzldsung Natriumpercarbonet 
aue, da die leichter I6eliche Soda das schuerer lBsliche Natrium- 
percarbonat aus der LBsung herausdrtlckt . Dies* Natriumpercarbonat 
fallt dann zusammen nit den Verunreinigungen und den Magnesiuav r- 
bindungen aus und 6 eht dam it verloren. 

Urn die optimale Hfihrgeschmindigkeit f estzustailan, *ird unmittelbar 
nach Zugabe dea Ufasserstof fperoxids die eingetretene ObersSttigung 
an Natriumpercarbonat ermittelt und deren Abbau bestimmt. 
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Di zu uahlende ROhrgeschuindigkeit wird 1 tztlich durch die er- 
heltene Salzqualitat, d.h. t das grobe kompekte Korn, festgelegt. 
1st d r Abbau der Obar sattigung zu rasch gewesen, so mus die 
ROhrgeschurindigkeit gesenkt merden und umgekehrt, bis sich die 
gewUnschte Abbaugeschurindigkeit eingestellt hat. 

Das gleiche gilt fOr die Dosiergescbtuindigkeit der Uaeserstof f per— 
oxidlBsung in die SodalSsung. Oiese Dosiergeschwindigkeit lasst 
eich fOr den Betrieb irn Laboratoriumsversuch feststellen. Optimal 
sind Dosiergeschufindigkeiten von 10-20 ffiinuten fUr die zur 
Reaktion erf orderlichen Iflengen. 

Das ausgefallene Natriumpercarbonat wird in bekannter Oeise abfil- 
triert und getrocknet. Das Verfahren lasst sich ohne veiteres in 
Ublichen Anlagen fOr die Herstellung von Natriumperborat durchfQhren. 

Der technische Fortschritt des Verfahrens liegt in der Wiederver- 
wendung der fflutterlauge bel uieltgehender Konetanz der Kristallisa- 
tionsparamster urie Zusammensetzung der Sodaeinsatzl6sung, das 
Fehlen von Impfkeimen jeglicher Art, ein etuia gleichbleibender 
Verunreinigungegrad und der Temper atur. Dadurch mird nach jeder 
Umsstzung ein qualitativ einheitliches, d.h. f grobes, kompektes 
Produkt, erhalten. 

Die Erfindung uiird durch die folgenden Beispiele erlautert: 

Ee bedeuten dabeis* 

NaPc s Natriumpercarbonat 
Hexa s Natrlumhsxametaphosphat 
(TIL s fflutterlauge 
Oa s Aktivsauerstof f 
g-At/la Cramraatom/l 
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Belspiele 

1 . Herstel3^f^der_sodal^tigen_^tosatzlos2m5 

In 1 Ltr. HaPc-Ablauge von 15°C, die 200 g NaCl, 72,2 g 
Ha 2 C0 3 • 1,5 HaOzf 4,5 g MgSO^ t 7^0 und 0,15 S Hatrium- 
hexametaphosphat enthalt, werden zunachst 1,35 g Hexa 
gelost. Unter Temperaturkonstanz und Bunrung werden 
innernalb von 15 Minuten uber eine AEG-Rinne 150 g 
tecnn. Soda (6e #ig) in obige Ablauge dosiert. Durcn 
Filtration werden die unloslicnen Bestandteile entfemt 
und eine klare sodahaltige Einsatzlosung mit f olgenden 
Analysendaten ernalten: „ 

Oa (AktivsauerstofD = 0,69 g-AtA 
Ha(Gesamtnatrixon) . - 2,80 g-AtA 

- Verh. - 0,24 
Ha ' 

2. Umseta\^^er^iltrierten_sod^al^ 

1 Ltr. der nach Beispiel 1 hergestellten Einsatzlosung 
vird in einem GlasgefaB (0 » 13,5 cm, H - 21 en) unter 
Kihrung (Hubrpropellerdurcbnesser: 5 -cm, Hunrgeschwindigkeit 
• 500 Upn) vorgelegt und durch Scnlangenkunlung 15 °C ein- 
ge8tellt. 

Innernalb von 15 Minuten werden unter Temperaturkonstanz 
C15 W C) 74,6 ml HaOj-Losung (24,5 HolA), die 57,6 g MgSO^ • 
7^0 und 72,7 g HaCl pro Liter enthalt, zudosiert. 
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Bach Zugabe der H2 0 2 -15 sung befanden sich 14-2 5 Na-Per- 
carbonat/1 in Losung, die innerhalb von 30 Minuten bis 
auf 67 g/1 abgebaut wurden. 



Nachreak— 
tionszeit 

min. 



Laugenanalyse 

ffa 
gAt/1 



Oa S Verb.. 
gAt/1 ; Oa 
i Na 



NaPc 
gel o st 
6/1 



nacb HgOg-Zugabe 



0 
10 
20 
30 
40 
50 



1,81 
1,70 
1,63 
1,27 
1,21 
0,88 



1,85 
1,77 

1,53 
1,40 
1,00 
1,11 



1,02 
1,04 
1,06 
1,10 
1,21 
1,26 



14-2,0 

133,5 
120,0 
99,6 
95,0 
87,1 



Der Salzbrei vxird uber eine ffutscbe filtriert und luftge- 
trocknet. 



Erhalten wurde. ein grobea kompaktes Ka-Fercarbonat. mlt foi- 
ls end eu Analysenwerten: 



AfctivsauerstofX 

Schutrtgevicht 

Siebanalyse 
axif 0,8 sua 

B 



V 

n 



0,5 
0,4 
0,2 
0,1 



H 
It 
If 



Best 



14,26 % 
825 gA 



9 % 

36 % 

11 % aiebe Abb. if Schra^ 

H£ £ lichtvjrtjrKsseruiitf 

1 % 

0 % 
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1 a 5 der nacb Beiepi 1 1 hergest lit en EinsatzlBsuag 
wird In einem V4A-Behalter (0 - 153O am, H - 1420 an) 
water Eihrung (Bubrpropellerdurchmesoer - 500 am, 
Huhrgesctariadigkeit - 220 Upm) vorgelegt und durch. 
SchTa^eakulilung T5*C eingestellt. 

Innerhalb von 14 Minuten verden unter Teaperaturkonstanz 
<15°C) 75 1 H^-LSsung (24,5 MolA), die 57,6 g MgS0 4 • 
7^0 und 72,7 S NaCl pro Liter enthSlt, uber Hotaneter 
zudoslert* 

Nach Zugabe der B^0 8 -L8sung befanden sica 126,4 g KaPcA 
in XS sung, die innerhalb von 30 Minuten bis auf 78,5 gA 
abgebaut vurden* 





Hachreak— 


Laugenanalarse 






tionszeit 


Ha 


Oa 


Verb. 


NaPc 




ain 


g-AtA 


g-AtA 


Oa 


geloBt 










5a 


s/i 


nach H^0 2 -Zugabe 


0 


1,61 


1.41 


0,66 


126,4 


■% 


10 


1,41 


1.17 


0,83 


110,7 




20 


1,15 


0,96 


0,83 


90,2 




30 


1,00 


0,84 


0,64 


78,5 



Der Salzbrei vurde fiber eine Zentrifuge von der Mutterlaugo 
getrennt, das Salz in einem Flieasbett-Trockner setx-ooknet. 



Aktivsauerstoff 

Bcbuttgewicht 

Biebanalyse 
auf 0,8 am 

• 0,5 " 

• 0,4 • 

• 0,2 ■ 
■ 0,1 ■ 

Best 



14,02 % 

1007. gA 

0 % 

30 SS 
18 % 

35 % 
16 % 

1 % 
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Abhangigkgit der tTbersattigrung von der Na triua hexag_ta- 
E>h ogphatkon2gnt ration 

Nach Beispiel 2 wurde eine Sodalosung imgesetzt, in der 
verschiedene Hengen Hexanetaphosphat gelost waren. Es 

wurde gefunden, dafl mit steigender Hexakonsentration 
nach Zugabe der H 2 0 2 -Losung auch die Obersattigung 
zunimmt • In dem *untersuchten Bereich zwischen 1 g und 
1,75 g Na-Hexanetaphosphat besteht eine nabezu linear e 
• Proportionalitat. 



sodahaltige Einsatz- 
losung 



Hexa ? 

e/i 



Ha 



Oa 



g-At/1 g-AtA 



NaPc-Gehalt (gelost) 



nacb HjO^- 
Zugabe 

g/1 



Nacbr eakt ionsz e it 

nach | 
20 min 50 min 
g/1 g/1 



1,00 


2,79 


0,65 


100 . 


65,9 . - 


1.25 


2,90 


0,67 


123 


] 56,5 


1,50 


2,60 


0,69 


142 


120,0 j 87,1 


1,75 


2,86 


0,69 


157 


130,3 \ 
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;4»1. HersteTT™^ der sodahaltigen EinsatzlSsung 



In 1,5 1 NaPc-Ablauge von 15 °C, die_ 500 g NaCl, 78 g 
techn. Soda (88 %ig), 33,0 S Hg0 2 (100 %ig) omd 6,75 g 
MgSO^ • 7^0 enthalt, werden 1,8 g Nat r i urn hexan e t a- 
phosphat gelost. Hach Zugabe von 3 nl Wasserglas 
(1,5 ml Wasserglas 58* Be und 1,5 ml Wasser) werden 
innerhalb von 25 Minuten fiber eine AEG-Rinne 225 S 
techn. Soda (88 %ig) zudosiert* Ungefahr 1000 ml soda- 
halt ige EinsatzlSsung werden naoh einer Sedimentations 
zeit von 10 Minuten dekantiert, mit 3 g Fil- 
terhilfe versetzt und filtriert. 



Analyse der Einsatzlosung: 



Oa 
Ha 



0,-5* g-AtA 

2,88 g-At/1 




0,19 



Analyse des Filterruckstandes: 

0 

Gesamtmenge :. 22 g 



davon and s ^,8 g Soda 

' 1,3 6 HaPc 
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2- Umsetzun g der filtrierten sodahalfcigen Einsa-fcg- 
losung mit ca. 70 fgjgem H-, 0, ; 

1 Ltr. der Einsatzlosung (nach 4,1)uiird in einem Glasgefass, 
• » wie in Beispiel 2 beschrieben, unter Riihrung (Hufcr- 
propellerdurchaesser: 5 cm, 2uhrgeschwindiglceit = 
500 Upm) vorgelegt land durch Schlangenkuhlung I5°C 
eingestellt. Innerhalb von 13 Minuten werden unter 
Teoperaturkonstanz 66,1 ml Bj0 2 (24-, 5 Mol/1), die 
57,6 g MgSO^ .- 7HaO und 72,7 g KaCl pro .Liter ent- 
halten, zudosierts 



Laugenanaly s e 


Ha 
g-At/1 


Oa 
g-At/1 


Oa 

la Verh - 


nach HgOj-Zugabe 

nach. 45* Hachreakt 
zeit j 


1,66 

;ions- 

0,93 | 


1,2? 
0,68 


0,76 
0,73 



Das Sals wurde fiber eine Hutsche abgetreant x m A luft- 
getrocknet. 
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Salzmeng 
Oa 

SchQttgewicht 

Siebanalyse 
auf 0,8 mm 

"-0,5 " 
■ 0,4 ■ 

" 0,2 " 
" 0,1 - 

fie st 



145 e 

14,16* 



810. 


SA 


1 


% 


50 


%. 


13 


'% 


36 


% " 


0 


% 


0 





*gckf(ihrung der IftHrfc» r iauge Mn a Herstellwn^ 
der sod ahaltjgen Sir satzlSsung: ;» 

In 1 Ltr. Ablauge von Versuch werden 1,2 g Hexa 
gelost und mit der nicht umgesetzten sodahaltigen 
Einsatzlosung tad dem sedinientierten Feststoffanteil 
aus Versuch A, i vennischt. 

Hach Zugabe von 2 nl Wasserglas (1 ml Wasserglas 38' B % 
+ 1 ml Wasser) werden innerhalb von 18 Kinuten 150 g 
techn. Soda (88 #ig) bei 15°C zudosiert. 

•. UngefShr 1000 ml sodanaltige Einsatzlosung werden nach 
einer Se^imentationszeit von 10 Minuten dekantiert, nit 
2 g Filterhilfsmittel versstzt und filtriert. 

Analyse der Einsatzlosung: 

°a - 0,52 g - At/1 
ffa - 2,92 g - At/1 
Oa 

Analyse des Filterruckstandes: 

Gesantoenge : 26 g 

davon sind s 7,7 g Soda 

80 98U/oH 8 A BlTaPc 
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Pmsetzung der filtrierten sodahaltigen 
Einsatalosung ait H ? 0 7 

1 Ltr. der mor hergestellten Einsatzlosung wird, 
vie bereits beschrieben, vorgelegt. 

Innerhalb von 12 Minuten werden 70,6 ml H»0, (24,5 Hol/1), 
die 57,6 g MgS0 4 - 7^0 und 72,7 S ITaCl pro Liter ent- 
halten, zudosiert. 



Laugenanalyse 


Ha- 
g-At/1 


Oa 
g-At/1 




nach H 2 0 2 -Zugabe 


1,56 


1,20 


0,77 • 


nach 4-5' Hachreak- 
tionszeit 


0,9* 


0,72 


0,76 



Das Salz, wurde iiber eine Hutsche aljgetrennt und luf tge- 
trocknet. 



Salzanalyse: 



Salzmenge 


150 g 


Oa : 


14,24* 


Scbiittgew. : 


845 g/1 


Siebanalyse: 




auf 0,8 mm : 


0 % 


°.0,5 M i 


' 25 * 


" 0,4 w i 


23 % - 


" 0,2 M i 


51 * 


" 0,1 ■ s 


1 % 


Best : 


0 % 
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SchrSfflicht 
Vergrossenmg 1 s 25 
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